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Purification of acrylic acid, used as acid, salt or ester in polymer production, 
involves cooling crude melt in presence of water and washing crystal suspension 
with purified crystal melt in column with forced transport of crystals 



Purifying crude acrylic acid melt by converting to a crude acrylic acid suspension 
by cooling, and separating from remaining residual melt in wash column. In 
purifying a crude melt of acrylic acid (I) containing (excluding water) \- 80 wt.% 
(I), V 100 ppm weight acetic acid and \- 10 ppm weight propionic acid, a 
suspension of purer (I) crystals (IA) and less pure residual melt (II) is produced 
by cooling the crude melt in the presence of 0.20- 10 wt.% water with respect to 
(I); and, after optional mechanical separation of part of (II), (IA) are freed from (II) 
in a column operating with forced transport of (IA) by washing with a melt of 
purified (IA). 
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@ Verfahren zur Regelung einer Waschkolonne in einem Schmelzkristallisationsprozess und Vorrichtung zur 
Durchfuhrung des Verfahrens 

® -Die vorliegende Erfindung betrifft ein Verfahren zur Re- 
gelung einer Waschkolonne in einem Schmelzkristallisati- 
onsprozess und eine Vorrichtung zur Durchfuhrung des 
Verfahrens. Erfindungsgemaft leitet man in einer Mutter- 
lauge suspendierte Kristalle einer zu reinigenden Sub- 
stanz kontinuierlich in eine Waschkolonne, in der sich ein 
Kristallbett aus Kristallen der zu reinigenden Substanz 
ausbildet. Ein Teil der Kristalle wird aufgeschmolzen und 
als Waschflussigkeit durch das Kristallbett gel eitet. Im Kri- 
stallbett bildet sich eine sogenannte Waschfront aus. 
Wahrend ublicherweise die spezifische Waschflussig- 
keitsmenge durch Regelung der Lage der Waschfront im 
Kristallbett eingestellt wird, schlagt die Erfindung vor, die 
Waschfliissigkeitsmenge kontinuierlich in Abhangigkeit 
von der in die Waschkolonne eingeleiteten Kristallmenge 
zu regeln. Dies ermoglicht eine zuverlassigere Regelung 
der spezifischen Waschflussigkeitsmenge. 
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Beschreibung 

[0001] Die vorliegende Erfindung betrifft ein Verfahren 
zur Regelung einer WaschkoLonne in einem Schmelzkristal- 
lisationsprozess und eine Vorrichtung zur Durchfuhrung des 5 
Verfahrens. 

[0002] An die Reinheit von in der chemischen Industrie 
hergestellten Produkten werden immer hohere Anforderun- 
gen gestellt. Dies gilt nicht nur fur die sogenannten Feinche- 
mikalien oder fur Pharmazeutika, sondern in zunehmendem 10 
MaBe auch fur Massenprodukte, insbesondere fiir Substan- 
zen, die als Ausgangsmaterialien in der Poly merindus trie 
verwendet werden, wie beispielsweise Acrylsaure, Capro- 
lactam, Naphthalin oder Phenol. Reinheitsanforderungen 
von uber 99,99 Gew.-% sind fiir derartige Substanzen nicht 15 
ungewohnlich, da nur hochreine Ausgangsmaterialien eine 
prazise Kontrolle der Kettenlangenverteilung der Polymere 
erlauben, die wiederum maBgeblich fur die spezifischen Ei- 
genschaften der Polymere ist. 

[0003] Bei der Synthese einer chemischen Verbindungen 20 
fallt die gewiinschte Substanz jedoch ublicherweise nicht als 
Reinprodukt an, sondern ist Teil eines Verbindungsgemi- 
sches, das neben der gewunschten Substanz Verunreinigun- 
gen wie Losungsmittel, Ausgangsverbindungen, Nebenpro- 
dukte oder unerwiinschte Isomere enthalt. Zur Trennung der 25 
gewunschten Substanz von den Verunreinigungen werden 
im industriellen MaBstab haufig destillative Trennverfahren 
eingesetzt, die jedoch mit einem hohen Energieaufwand ver- 
bunden sind. 

[0004] Handelt es sich bei der gewunschten Substanz urn 30 
eine kristallisierbare Verbindung, die nach dem Synthese- 
prozeB in einem flussigen Verbindungsgemisch vorliegt, so 
bietet sich die Schmelzkristallisation als ein mogliches Ver- 
fahren zur Reinigung der gewunschten Substanz, d. h. zum 
Abtrennen der Substanz aus dem flussigen Verbindungsge- 35 
misch an. Dabei wird die gewiinschte Verbindung als Fest- 
stofif aus der Fliissigkeit auskristallisiert, anschlieBend der 
kristalline Feststoff von der restlichen Riissigkeit, die als 
Mutteriauge bezeichnet wird, getrennt und wieder aufge- 
schmolzen. Die Schmelze wird dann als gereinigtes Wert- 40 
produkt abgefuhrt. Ubliche Verfahren des Standes der Tech- 
nik sind die statische und dynamische Schichtkristallisation, 
bei der die zu isoherende Verbindung an feststehenden, ge- 
kuhlten Rachen abgeschieden wird, oder die Suspensions- 
kristallisation, die auf dem Wachstum von Kristallen in ei- 45 
ner Suspension beruht. Die S us pensions kristallisation weist 
dabei gegeniiber der Schichtkristallisation den Vorteil auf, 
daB sie in einem kontinuierlichen ProzeB durchgefiihrt wer- 
den kann. AuBerdem ist die Reinheit der Kristalle aufgrund 
ihrer vergleichsweise langsamen Wachstumsgeschwindig- 50 
keit sehr hoch. Trotz der langsameren Wachstumsgeschwin- 
digkeit kann mit der Suspensionskristallisation ein hoher 
Produktdurchsatz erzielt werden, da die Kristallisation in 
der Losung mit einer groBen fur das Wachstum zur Verfu- 
gung stehenden Gesamtflache verbunden ist. 55 
[0005] Die Suspensionskristallisation stellt daher ein sehr 
wirksames und kostengunstiges Verfahren dar, um eine hohe 
Reinheit der gewunschten Verbindung zu erzielen. Dabei 
macht man sich zunutze, daB beim Wachstum der Kristalle 
in einer Fliissigkeit Verunreinigungen weitgehend aus dem 60 
Kristallgitter verdrangt werden und in der Mutteriauge zu- 
ruckbleiben. Bereits in einem einstufigen Kristallisations- 
prozeB erhalt man daher hochreine Kristalle "der gewunsch- 
ten Verbindung. 

[0006] Der entscheidende Schritt, der die Reinheit des 65 
Endproduktes maBgeblich beeinfluBt, ist die Abtrennung der 
hochreinen Kristalle von ihrer Mutteriauge, die die Verun- 
reinigungen und die nicht kristallisierten Anteile des ur- 
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sprunglichen Gemisches enthalt, durch einen Fest/Fliissig- 
TrennprozeB. Dieser TrennprozeB kann mehrstufig ablau- 
fen, wobei zumindest in der letzten Stufe ublicherweise eine 
sogenannte Waschkoionne verwendet wird. Die Waschko- 
lonne hat die Aufgabe, die anfallende reine Kristallphase 
moglichst vollstandig von der Mutteriauge zu trennen. Dazu 
wird die in einem Kristallisator erzeugte Kristallsuspension 
in die Waschkoionne eingeleitet und durch Mutterlauge- 
nentzug ein dichteres Kristallbett erzeugt. Eine Waschfltis- 
sigkeit, beispielsweise eine Schmelze aus den aufgeschmol- 
zenen Kristallen selbst, wird im Gegenstrom durch das Kri- 
stallbett geleitet. 

[0007] Zur Ausbildung eines kompakten Kristallbetts 
werden unterschiedliche Methoden eingesetzt. Bei gravita- 
tiv arbeitenden Waschkoionnen wird die Kristallsuspension 
von oben in die Kolonne eingefuhrt und das Kristallbett bil- 
det sich in einem SedimentationsprozeB aus. Bei derartigen 
Koionnen besteht jedoch die Gefahr, dass sich im Laufe des 
Sedimentationsprozesses vertikale Kanale ausbilden, in de- 
nen eine Ruckvermischung der Mutteriauge oder der Kri- 
stallsuspension mit der Waschfliissigkeit auftritt. Daher sind 
gravitativ arbeitende Waschkoionnen auf einem Teil ihrer 
Hohe meist mit einem Ruhrwerk versehen, das die Ausbil- 
dung von vertikalen Riissigkeitskanalen im Kristallbett ver- 
hindert. 

[0008] Derartige Riihrwerke sind bei hydraulischen oder 
mechanischen Waschkoionnen nicht erforderlich. Bei hy- 
draulischen Waschkoionnen wird die Suspension vielmehr 
unter Druck in eine druckdicht ausgebildete Waschkoionne 
gefordert. Der Forderdruck selbst sorgt dann fur eine Kom- 
paktierung der Kristalle zu einem dichten Festbett. Bei einer 
mechanischen Waschkoionne wird der Druck zur Ausbil- 
dung eines dichten Kristallbetts beispielsweise durch einen 
mechanischen, semipermeablen Stempel erzeugt, der fur 
Mutteriauge durchlassig, aber fur die Kristalle in der zuge- 
fuhrten Suspension undurchlassig ist. Die Verdichtung zu 
einem Kristallbett kann aber auch durch Abtrennung der 
Mutteriauge uber Filter und mechanischen Transport der 
Kristalle vom Filter zum Kristallbett durch ein rotierendes 
Forderelement erfolgen. 

[0009] Das Kristallbett weist eine sog. Aufbaufront auf, 
an der sich kontinuierlich Kristalle der eingeleiteten Kri- 
stallsuspension anlagem. Die Aufbaufront bezeichnet also 
den Ubergang von der Suspension zum Kristallbett und ist 
durch einen relativ abrupten Anstieg des Kristallgehalts in 
der Suspension gekennzeichnet. Bei hydraulischen Wasch- 
koionnen wird diese Aufbaufront auch als Filtrationsfront 
bezeichnet. 

[0010] An dem der Aufbaufront gegeniiber liegenden 
Ende des Kristallbettes ist meist eine Art Rotormesser oder 
Schaber angeordnet, der kontinuierlich Kristalle vom dich- 
ten Kristallbett abtragt. Durch die kontinuierliche Anlage- 
rung von Kristallen an der Aufbaufront einerseits und das 
kontinuierliche Abtragen von Kristallen an dem der Aufbau r 
front gegeniiber liegenden Ende des Kristallbetts anderer- 
seits, wird eine Transportrichtung des Kristallbettes defi- 
niert. Die vom Kristallbett abgetragenen Kristalle werden in 
einem Warmeubertrager aufgeschmolzen. Ein Teil der 
Schmelze wird als Reinproduktstrom abgefuhrt und ein an- 
derer Teil der Schmelze als Waschfliissigkeitsstrom gegen 
die TVansportrichtung der Kristalle durch das Kristallbett ge- 
leitet. 

[0011] Durch die Forderung der Schmelze entgegen dem 
Kristallbett erfolgt eine Gegenstromwasche der Kristalle. 
Die Reinigung der Kristalle beruht dabei im Wesentlichen 
auf einer Verdrangung und Verdiinnung der Mutteriauge in 
den Zwickeln des Kristallbettes durch die Waschfliissigkeit. 
Der VeTdunnungseffekt beruht hierbei auf Vermischung in 
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den durchstromten Zwickeln zwischen den Kristallen und 
auf Diffusion in den nicht durchstromten Kontaktstellen 
bzw. der oberflachennahen Stromungsgrenzschicht der Kri- 
stalle. Im stationaren Betrieb stellt sich auf einer definierten 
Hohe des Kristallbetls eine sog. Waschfront ein, die als der- 
jenige Ort in der Waschkolonne definiert ist, wo die hoch- 
sten Temperatur- und Konzentrationsgradienten auftreten. 
Auf Hohe der Waschfront findet namlich in der die Kristalle 
umgebenden Flussigkeit ein Konzentrationsubergang von 
Mutterlaugenkonzentration (oberhalb der Waschfront) zu 
Reinschmelzekonzentration (unterhalb der Waschfront) 
statt. Die Waschfront muB zur Erzielung einer adaquaten 
Reinigungswirkung in einer bestimmten Mindesthohe ober- 
halb des Schabers positioniert sein. Da die Kristallisations- 
temperatur in der verunreinigten Suspension unterhalb des 
Reinproduktschrnelzpunktes liegt, kommt es im Bereich der 
Waschfront aufierdem zu einem Temperaturausgieich der 
kalten Kristalle mit der reinen Waschflussigkeit, bei dem die 
Waschflussigkeit teilweise oder vollstandig rekristallisiert. 
Dadurch kann zumindest ein Teil der Waschflussigkeit zu- 
rtickgewonnen werden. Diese Rekristallisation der Wasch- 
flussigkeit ist besonders wirksam, wenn die Kristallisations- 
temperatur in der Mutteriauge ca. 10 bis 15 K unterhalb der 
Schmelztemperatur des Reinprodukts liegt. 
[0012] Zur Gewahrleistung eines stabilen Betriebs einer 
Waschkolonne, d. h. zur Gewahrleistung einer definierten 
Raum-Zeit-Ausbeute bei konstant guter Reinigungswir- 
kung, ist eine kontinuierliche Kompensation auBerer Stor- 
groBen erforderlich. Derartige StorgroBen konnen beispiels- 
weise Schwankungen der Suspensionsmenge, Anderungen 
des Kristallgehalts in der Suspension, Variation der Kristall- 
groBenverteilung oder auch Konzentrationsschwankungen 
in dem, dem Kristallisator zugefuhrten Produktgemisch aus 
dem SyntheseprozeB sein. 

[0013] Die Kompensation derartiger auBerer Storungen 
erfolgt ublicherweise durch Adaption der spezifischen 
Waschflussigkeitsmenge mittels Regelung der Lage der 
Waschfront und durch Regelung der Schmelzwarme, sowie 
bei hydraulischen und gravitativen Waschkolonnen zusatz- 
lich durch Regelung der Lage der Aufbaufront. 
[0014] Eine konstante Position der Aufbaufront gewahr- 
leistet zu jedem Zeitpunkt die Einhaltung der auBeren Mas- 
senbilanz der Waschkolonne, d. h. es ist in diesem Fall ge- 
wahrleistet, dass die gleiche Menge aufgeschmolzenes 
Reinprodukt abgezogen wird bzw. als Verlust mit der Mut- 
teriauge die Waschkolonne verlaBt, wie an Kristallen neu in 
die Waschkolonne gelangt. Die Position der Aufbaufront 
kann beispielsweise durch zwei oder mehrere optische Re- 
missionssensoren bestimmt werden, die in definierter Hohe 
in der Kolonnenwand angebracht sind. Die Lage der Auf- 
bau- bzw. Filtrationsfront kann beispielsweise bei hydrauli- 
schen Waschkolonnen durch eine Einstellung der hydrauli- 
schen Verhaltnisse in der Waschkolonne beeinfluBt werden. 
Da beispielsweise kontinuierlich Mutteriauge iiber entspre- 
chende Filter aus der Waschkolonne abgezogen wird, bietet 
es sich an, einen Teil dieser abgezogene Mutteriauge zur Be- 
einflussung des hydrodynamischen Drucks in der Kolonne 
in diese zuruckzupumpen, Eingestellt wird dabei die zu- 
riickgefuhrte Mutterlaugenmenge, die mit einer entspre- 
chenden Steuerstrompumpe z. B. durch Drehzahlanderun- 
gen variiert werden kann. Steigt das Kristallbett an, wird die 
Steuerstrommenge erhoht, bei absinkendem Bett wird sie 
reduziert. Die Anderung der Steuerstrommenge wird dabei 
nach einer definierten Charakteristik durchgefuhrt, z. B. li- 
near in Abhangigkeit vom Mengenstrom und der Zeit. 
[0015] Als spezifische Waschfliissigkeitsmenge bezeich- 
net man die innerhalb eines bestimmten Zeitintervalls zur 
Erzielung einer definierten Trennwirkung aufzuwendende 



Waschfliissigkeitsmenge bezogen auf die der Waschkolonne 
in diesem Zeitintervall zugefuhrte Kristallmenge. Her- 
kommlicherweise wird die spezifische Waschfliissigkeits- 
menge durch Regelung der Lage der Waschfront unterhalb 

5 des Filters in der Kolonne eingestellt. Die Waschfront wird 
dabei durch Einstellung der Waschfliissigkeitsmenge uber 
das Produktventil auf einer definierten Position zwischen 
dem Filter und dem Schaber eingeregelt. Damit ist gewahr- 
leistet, dass eine gewiinschte Trennwirkung, d. h. eine be- 

10 stimmte Produktreinheit, mit minimalem Aufwand an 
Waschflussigkeit erfullt wird. Zur Detektion der Waschfront 
werden ublicherweise ein oder mehrere im Kristallbett an- 
geordnete Temperatursensoren verwendet, da auf Hohe der 
Waschfront der Temperaturubergang von der Kristallisati- 

15 onstemperatur zur Schmelztemperatur des Reinprodukts er- 
folgt Je nach spektralen Eigenschaften der Verunreinigun- 
gen konnen jedoch auch optische Sensoren zur Detektion 
der Waschfront herangezogen werden, da auf Hohe der 
Waschfront auch ein Emiedrigung der Konzentration der 

20 Verunreinigungen in der die Kristalle des Kristallbetts um- 
gebenden Flussigkeit erfolgt. Oberhalb der Waschfront be- 
steht diese Flussigkeit im wesentlichen aus der verunreinig- 
ten Mutteriauge und unterhalb der Waschfront dagegen aus 
der Reinproduktschmelze. 

25 [0016] Zur Einhaltung und Kontrolle der Reinheit der 
Reinproduktschmelzen kann in einer Produktabzugsleitung 
oder in einer Leitung des Schmelzkreislaufs beispielsweise 
ein Extinktionssensor angeordnet sein, der die Extinktion in 
einem fur das gewiinschte Produkt charakteristischen Spek- 

30 tralbereich bestimmt. Ist der Extinktionssensor in einer Lei- 
tung des Schmelzkreislaufs angeordnet, kann er auch fur das 
Anfahren der Waschkolonne genutzt werden, so daB beim 
Anfahren der Zeitpunkt bestimmt werden kann, bei dem das 
Produktventil erstmals geoffnet wird. 

35 [0017] Der Eintrag der erforderlichen Warmemenge zum 
Schmelzen der Kristalle im Schmelzkreislauf wird durch 
Regelung der Produkttemperatur nach dem Warrneubertra- 
ger sichergestellt. Die Temperatur im Schmelzkreislauf un- 
mittelbar nach dem Warmeubertrager liegt dabei bevorzugt 

40 ca. 1-5 K uber dem Schmelzpunkt des Reinprodukts. Das 
Rotormesser oder der Schaber werden ublicherweise mit 
fest eingestellter Drehzahl betrieben. 
[0018] Die vorliegende Erfindung betrifft nun speziell die 
Regelung der spezifischen Waschflussigkeitsmenge. Das 

45 oben beschriebene bekannte Konzept, die spezifischen 
Waschflussigkeitsmenge durch Regelung der Lage der 
Waschfront einzustellen, ist insbesondere dann nachteilig, 
wenn die an der Waschfront auftretende Temperaturdiffe- 
renz gering ist. Beispielsweise betragt bei Syntheseprozes- 

50 sen, bei denen bereits ein relativ reines Produkt gewonnen 
wird, die Temperaturdifferenz zwischen dem von der Mut- 
teriauge durchstromten Kristallbett oberhalb der Waschfront 
und dem von Reinproduktschmelze durchstromten Kristall- 
bett unterhalb der Waschfront oft nur wenige Grad Kelviii. < 

55 Beim Einsatz eines relativ reinen Ausgangsproduktes ist 
auch eine optische Detektion haufig nicht mit der erforderli- 
chen Prazision moglich. In diesen Fallen bietet eine Rege- 
lung der Waschfront mittels Temperatursensoren oder opti- 
schen Sensoren keine Gewahr fur eine zuveriassige Kom- 

60 pensation von Storungen. Zudem sind optischen Sensoren 
durch die Gefahr von Ablagerungen relativ anfallig fur 
Fehlmessungen. 

[0019] Aufgabe der vorliegenden Erfindung ist es daher, 
ein Verfahren und eine Vorrichtung zur Reinigung von Syn- 
65 theseprodukten durch Suspensionskristallisation anzugeben, 
wobei die spezifische Waschflussigkeitsmenge in der 
Waschkolonne auch dann zuverlassig geregelt werden kann, 
wenn "eine direkte Regelung der Lage der Waschfront nicht 
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oder nur unzureichend moglich ist, weil beispielsweise an 
der Waschfront nur geringe Temperaturdifferenzen und/oder 
keine oder nur geringe Anderungen der optischen Eigen- 
schaften des Kristallbetts auftreten. 

[0020] Gelost wird diese Aufgabe durch das Verfahren ge- 5 
maB vorliegendem Anspruch 1 und die Vorrichtung gemaB 
vorliegendem Anspruch 8. 

[0021] Gegenstand der vorliegenden Erfindung ist dem- 
nach ein Verfahren zur Regelung einer Waschkolonne in ei- 
nem SchmelzkristallisationsprozeB, bei dem man eine Sus- 10 
pension, die in einer Mutterlauge suspendierte Kristalle ei- 
ner zu reinigenden Substanz enthalt, kontinuierlich in eine 
Waschkolonne leitet, in der Waschkolonne ein Kristallbett 
aus Kristallen der zu reinigenden Substanz ausbiidet, wobei 
das Kristallbett eine Aufbaufront aufweist, an der sich kon- 15 
tinuierlich Kristalle der eingeleiteten Suspension anlagem, 
an dem der Aufbaufront gegenuberliegenden Ende des Kri- 
stallbetts kontinuierlich Kristalle abtragt, die abgetragenen 
Kristalle aufschmilzt, einen Teil der Schmelze als Reinpro- 
duktstrom abfuhrt und einen anderen Teil der Schmelze als 20 
Waschflussigkeitsstrom gegen die Transportrichtung der 
Kristalle durch das Kristallbett leitet. ErfindungsgemaB wird 
nun vorgeschlagen, die spezifische Waschflussigkeitsmenge 
nicht durch Regelung der Lage der Waschfront im Kristall- 
bett, etwa durch Bestimmung der Waschfront mittels opti- 25 
sche Sensoren oder Temperatursensoren, einzustellen, son- 
dem die Waschflussigkeitsmenge kontinuierlich in Abhan- 
gigkeit von der in die Waschkolonne eingeleiteten Kristall- 
menge zu regeln, Im vorliegenden Zusammenhang ist unter 
einer "kontinuierlichen Regelung" eine standige Bilanzie- 30 
rung der zugefuhrten Kristallmenge und Waschflussigkeits- 
menge zu verstehen, die aber im Normalfall nicht im enge- 
ren Wortsinne "kontinuierlich", sondern in aufeinanderfol- 
genden diskreten Zeitintervallen, deren Lange an das kon- 
krete Regelungsproblem angepaBt werden kann, erfolgt. 35 
[0022] Das erfindungsgemaBe Regelungskonzept besitzt 
gegenuber der herkomrnlichen Regelung der Lage der 
Waschfront den Vorteil, dass auch bei sehr geringen Tempe- 
raturgradienten an der Waschfront eine zuverlassige Rege- 
lung der spezifischen Waschflussigkeitsmenge moglich ist. 40 
AuBerdem werden zur Detektion der Waschfront keine opti- 
schen Sensoren benotigt, die bei Auftreten von Ablagerun- 
gen Fehlmessungen liefern konnen und daher regelmaBig 
gereinigt werden mussen. 

[0023] Vorzugsweise erfolgt die Regelung der spezifi- 45 
schen Waschflussigkeitsmenge, d. h. des Verhaltnisses von 
Waschflussigkeitsmenge zu zugefuhrter Kristallmenge auf 
der Grundlage von produktspezifisch ermittelten empiri- 
schen Daten. Dazu wird in Vorversuchen bestimmt, welche 
spezifische Waschflussigkeitsmenge fur eine bestimmte Pro- 50 
duktreinheit erforderlich ist, bzw. welcher Abreicherungs- 
faktor fur die jeweilige Verunreinigung erzielt werden kann. 
Auf der Grundlage dieser Daten kann im Betrieb die Wasch- 
flussigkeitsmenge kontinuierlich an Schwankungen der ein- 
geleiteten Kristallmenge angepaBt werden. Damit ist ge- 55 
wahrleistet, daB die Waschkolonne jeweils mit der minima- 
len Menge an Waschflussigkeit betreiben wird, die fur eine 
bestimmte Produktreinheit erforderlich ist. So konnen iiber- 
maBige Verluste an Waschflussigkeit vermieden werden. 
[0024] Es ist jedoch auch moglich, die spezifische Wasch- 60 
flussigkeitsmenge so zu regeln, dass etwas mehr Waschflus- 
sigkeit in das Kristallbett zuriickgeleitet wird, als nach den 
empirischen Daten fur eine bestimmte Reinigungswirkung 
erforderlich ist. Ein derartiger WaschflussigkeitsuberschuB 
kann beispielsweise 10 bis 20% des empirisch ermittelten 65 
Wertes betragen. Damit ist gewahrleistet, dass die Wasch- 
front unmittelbar unterhalb eines Filters angeordnet ist, der 
ublicherweise zum Entfemen von Mutterlauge vorgesehen 
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ist. Ein gewisser Anteil Waschflussigkeit geht dann zwar 
ebenfalls uber den Filter verloren, jedoch ist ohne zusatzli- 
che Kontrolleinrichtungen gewahrleistet, dass die erforderli- 
che Produktqualitat stets eingehalten wird. 
[0025] Selbstverstandlich kann man die Produktreinheit 
auch kontinuierlich uberwachen. So kann man beispiels- 
weise in einem ublicherweise am Sumpf der Waschkolonne 
vorgesehenen Schmelzkreisiauf, in welchem die vom Kri- 
stallbett abgetragenen Kristalle aufgeschmolzen werden, ein 
geeignetes Detektionssystem zur Bestimmung der Produkt- 
reinheit, etwa Extinktionssensor, anordnen. Ein derartiges 
Detektionssystem kann als Sicherungssystem ausgestaltet 
sein, das beispielsweise einen Alarm auslost, wenn die ge- 
forderte Produktreinheit nicht erreicht wird. Es ist jedoch 
auch moglich, die vom Detektionssystem gemessene Pro- 
duktreinheit als (zusatzliche) SteuergroBe fur die Regelung 
der Waschkolonne heranzuziehen. Beispielsweise kann die 
spezifische Waschflussigkeitsmenge erhoht werden, wenn 
das Detektionssystem eine unzureichende Produktreinheit 
feststellt. Dadurch wird eine Regelung der Waschkolonne 
errnoglicht, die eine vorgegebene Produktreinheit mit dem 
minimal erforderlichen Aufwand an Waschflussigkeit ge- 
wahrleistet. 

[0026] Zur Bestimmung der in die Waschkolonne pro 
Zeitintervall eingeleiteten Kristallmenge K konnen bei- 
spielsweise der Massenstrom (DurchfluB) der eingeleitete 
Kristallsuspension und der Kristallgehalt der Suspension ge- 
messen werden. Allerdings kann der Waschflussigkeits- 
strom (d. h. die Waschflussigkeitsmenge W pro Zeitinter- 
vall) im Normalfall nicht unmittelbar gemessen werden. Die 
Waschflussigkeitsmenge W ergibt sich jedoch als Differenz 
aus der eingeleiteten Kristallmenge K und der pro Zeitinter- 
vall aus der Kolonne abgefuhrtem Menge Reinprodukt P, 
hier als Reinproduktstrom bezeichnet, gemaB der Relation 
W = K - P. Besonders bevorzugt wird daher anstelle der 
Waschflussigkeitsmenge der Reinproduktstrom entspre- 
chend der jeweiligen Kristallmenge geregelt, was gemaB 
obiger Relation gleichbedeutend mit der Regelung der 
Waschflussigkeitsmenge selbst ist. Der abgefuhrte Reinpro- 
duktstrom kann mit an sich bekannten MeBmethoden ein- 
fach bestimmt und geregelt werden. 

[0027] Vorzugsweise liegt die spezifische Waschflussig- 
keitsmenge im Bereich von 0 bis 40 Gew.-% der eingeleite- 
ten Kristallmenge und besonders bevorzugt im Bereich von 
5 bis 20 Gew.-% der zugefuhrten Kristallmenge (was einem 
abgefuhrten Reinproduktstrom von 60 bis 100 Gew.-% bzw. 
bevorzugt 80 bis 95 Gew.-% der zugefuhrten Kristallmenge 
entspricht). Eine spezifische Waschflussigkeitsmenge von 
0 Gew.-% kann erreicht werden, wenn der gesamte durch 
das Kristallbett geleitete Waschflussigkeitsstrom im Kri- 
stallbett rekristallisiert bevor er beispielsweise uber die Fil- 
ter verloren geht. Da in diesem Fall die gesamte, in die 
Waschkolonne eingeleitete Kristallmenge als Reinprodukt- 
strom abgezogen werden kann, entspricht dies in der AuBen-. 
bilanz gemaB obiger Definition einer Waschflussigkeits- 
menge von 0 Gew.-%. 

[0028] Gegenstand der vorliegenden Erfindung ist auch 
eine Vorrichtung zur Trennung von Kristallen" und Mutter- 
lauge in einem SuspensionskristallisationsprozeB, insbeson- 
dere eine Vorrichtung zur Durchfuhrung des erfindungsge- 
miiBen Verfahrens. Die Vorrichtung umfaBt eine Waschko- 
lonne, die wenigstens eine Zuleitung fur eine aus einem Kri- 
stallisator stammende Kristallsuspension, Filtrationsmittel 
zum Abfiihren von Mutterlauge und Mittel zum Abtragen 
von Kristallen aus einem Kristallbett aufweist, Mittel zum 
Aufschmelzen der abgetragenen Kristalle, eine Abzugsein- 
richtung zum Abfiihren eines Teils der Schmelze als Rein- 
produktstrom und Regelungsmittel, die mit der Abzugsein- 
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richtung zur Regelung des Reinproduktstroms zusammen- 
wirken. Wahrend die Regelungsmittel der bekannten Vor- 
richtungen Detektoren aufweisen, die eine Bestimmung der 
Lage der Waschfront ermogiichen, ist die erfindungsgemaBe 
Vorrichtung dadurch gekennzeichnet, daB die Regelungs- 
mittel mit MeBeinrichtungen zur Bestimmung der in die 
Waschkolonne einstromende Kristallmenge derart zusam- 
menwirken, daB der Reinproduktstrom in Abhangigkeit von 
der einstromenden Kristallmenge regelbar ist. Mit der Rege- 
lung des Reinproduktstroms gent, wie oben dargestellt, eine 
entsprechende Regelung des Waschfliissigkeitsstroms ein- 
her. Detektoren oder Sensoren zur Bestimmung der Lage der 
Waschfront sind nicht erforderlich. 

[0029] Die Filtrationsmittel konnen beispielsweise als ein 
oder mehrere Drainagerohre ausgebildet sein, die vertikal 
im Kristallbett angeordnet sind und auf definierter Hohe Fii- 
terelemente aufweisen, die fur Mutterlauge durchlassig sind. 
Neben den Regeiungsmitteln fur die erfindungsgemaB vor- 
geschlagene Regelung der abgezogenen Reinproduktmenge 
bzw. der Waschfltissigkeitsmenge in Abhangigkeit von der 
zugefuhrten Kristallmenge, weist die Vorrichtung an sich 
bekannte Mittel zur Regelung der zugefuhrten Schmeiz- 
warme und, bei hydraulischen und gravitativen Waschko- 
lonnen, zur Regelung der Lage der Aufbaufront auf, die bei- 
spielhaft weiter unten im Zusammenhang im einer bevor- 
zugten Ausfuhrungsform der Erfindung detaillierter be- 
schrieben werden. 

[0030] Vorteilhaft weisen die MeBeinrichtungen zur Be- 
stimmung der in die Waschkolonne einstromenden Kristall- 
menge Mittel zur Messung des Suspensionmassenstroms 
oder -volumenstroms und Mittel zur Messung der Dichte 
der Suspension auf, die in der Zuleitung zur Waschkolonne 
angeordnet sein konnen. Geeignete Gerate zur Messung des 
Volumenstroms sind magnetische induktive Durchflussmes- 
ser, wie sie etwa von der Fa. Krohne hergestellt werden, 
oder Blenden-Durchflussmesser, wie sie von der Fa. Rose- 
mount hergestellt werden. Der Massenstrom kann beispiels- 
weise mit sogenannten Coriolis-Durchflussmessem (Fa. En- 
dress & Hauser) bestimmt werden, die gleichzeitig auch 
eine Messung der Stoffdichte ermogiichen. Die Dichtemes- 
sung der Suspension erfolgt vorzugsweise mit Online-Reso- 
nanzfrequenz-Dichtemessem (Fa. Bopp & Reuther). 
[0031] Bevorzugt umfassen die Regelungsmittel einen 
Verhaltnisregler, der aus von den Mitteln zur Messung des 
Suspensionsmassenstroms und den Mittel zur Messung der 
Dichte des Suspension gelieferten Daten, unter Einbezie- 
hung der empirisch ermittelten Vorgaben, ein Steuersignal 
fur einen Sollwert flir den Reinproduktstrom berechnet, der 
uber ein Steuerglied eingestellt wird. Auch der Massen- 
oder Volumenstrom des abgezogenen Reinprodukts kann 
mit den oben beschriebenen Geraten gemessen und auf den 
Sollwert eingestellt werden. 

[0032] Die Abzugseinrichtung, mit der das aufgeschmol- 
zene Reinprodukt aus der Waschkolonne abgefuhrt wird, 
umfaBt vorzugsweise ein verstellbares Ventil, das von dem 
Steuerglied betatigt und so geregelt wird, dass der jeweilige 
Sollwert des Reinproduktstroms beibehalten wird. 
[0033] Das erfindungsgemaBe Verfahren und die erfin- 
dungsgemaBe Vorrichtung eignen sich insbesondere fur alle 
Arten von Waschkolonnen, bei denen eine Schmelze des ge- 
wiinschten Reinprodukts als Waschflussigkeit verwendet 
wird. Besonders bevorzugt sind hydraulischen Waschkolon- 
nen, bei denen das Kristallbett in der Waschkolonne als 
Festbett ausgebildet ist. 

[0034] Die vorliegende Erfindung wird im folgenden un- 
ter Bezugnahme auf ein in den beigefugten Zeichnungen 
dargestelltes Ausfuhrungsbeispiel ausfuhrlicher erlautert. 
[0035] In den Zeichnungen zeigt 
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[0036] Fig. 1 eine schematische Ubersichtsdarstellung ei- 
nes Suspensionskristallisationsprozesses; 
[0037] Fig. 2 eine detailliertere Darstellung einer in dem 
in Fig. 1 dargestellten Verfahren verwendbaren Waschko- 

5 lonne des Standes der Technik; 

[0038] Fig. 3 eine detailliertere Darstellung einer in dem 
in Fig. 1 dargestellten Verfahren verwendbaren erfindungs- 
gemaBen Waschkolonne mit Einrichtungen zur Durchfuh- 
rung des erfindungsgemaBen Verfahrens; 

10 [0039] Fig. 4 ein erstes Diagramm zur Abreicherung von 
Nebenkomponenten bei der Acrylsauresynthese in Abhan- 
gigkeit vom Waschaufwand; 

[0040] Fig. 5 ein zweites Diagramm zur Abreicherung 
von Nebenkomponenten bei der Acrylsauresynthese in Ab- 

15 hangigkeit vom Waschaufwand. 

[0041] In Fig. 1 ist der schematische Aufbau einer an sich 
bekannten Anlage zur Reinigung von Syntheseprodukten 
durch Suspensionskristallisation dargestellt. Ein aus einem 
(nicht dargestellten) SyntheseprozeB stammendes fltissiges 

20 Produktgemisch wird uber eine Leitung 10 einem Kristalli- 
sator 11 zugefuhrt. In dem Kristallisator 11 befindet sich ein 
Warmeubertrager 12, der dem Produktgemisch Warme ent- 
zieht. In der Fiussigkeit beginnen Kristalle der gewiinschten 
Verbindung zu wachsen. Die im Kristallisator 11 entstan- 

25 dene Kristallsuspension (Kristalle und Mutterlauge) wird 
mittels einer in einer Verbindungsleitung 13 angeordneten 
Pumpe 14 in eine Waschkolonne 15 gefordert, die im darge- 
stellten Beispiel als hydraulische Waschkolonne ausgebildet 
ist. Die Funktionsweise der Waschkolonne 15 wird unten im 

30 Zusammenhang mit der detaillierteren Darstellung der Fig. 
2 (fur eine Waschkolonne des Standes der Technik) bzw. der 
Fig. 3 (fur eine erfindungsgemaBe Waschkolonne) naher er- 
lautert. Im wesentlichen werden die Kristalle der zugefuhr- 
ten Suspension in der Waschkolonne 15 zu einem dichten 

35 Kristallbett kompaktiert, das im Fall der dargestellten hy- 
draulischen Waschkolonne als Festbett 16 ausgebildet ist. 
Am unteren Ende des Festbettes 16 ist ein durch einen Mo- 
tor 17 angetriebener Schaber 18 angeordnet, der kontinuier- 
lich Kristalle von dem Festbett abtragt. Die Kristalle gelan- 

40 gen in einen Schmelzkreislauf 19, in welchem ein Warme- 
ubertrager 20 und eine Pumpe 21 angeordnet sind und wer- 
den dort aufgeschmolzen. Uber ein einstellbares Produkt- 
ventil 22 wird ein Teil der Schmelze als gewiinschtes Rein- 
produkt durch eine Leitung 23 aus dem Schmelzkreislauf 19 

45 abgezogen. Der andere Teil der Schmelze wird iiber einen 
Leitungsabschnitt 24 des Schmelzkreislaufs 19 in die 
Waschkolonne 15 zuriickgeleitet und kann das Festbett 16 
teilweise als Waschflussigkeit im Gegenstrom zur Trans- 
portrichtung der Kristalle durchstromen. Die Stromungs- 

50 richtung der Waschflussigkeit ist in Fig. 1 durch einen Pfeil 
25 symbolisiert. 

[0042] In der Waschkolonne 15 sind ein oder mehrere ver- 
tikale Drainagerohre 26 angeordnet, die jeweils auf definier- 
ter Hohe mit einem Filter 27 versehen sind. Ober die Filter 

55 27 wird im wesentlichen die Mutterlauge, aber gegebenen- 
falls auch ein Teil der als Waschflussigkeit vom unteren Be- 
reich der Kolonne zu den Filtern stromenden Schmelze 
(Pfeil 25) oder sehr kleine Kristallite, welche die Filter pas- 
sieren konnen, uber eine Leitung 28 aus der Waschkolonne 

60 15 abgezogen. GroBere Kristalle konnen die Filter 27 aber 
nicht passieren. Ein Teil der iiber die Leitung 28 die Wasch- 
kolonne 15 verlassenden Mutterlauge wird mittels einer 
Steuerstrompumpe 29 iiber eine RiickfiuBleitung 30 in den 
oberen Bereich der Waschkolonne 15 zuriickgefiihrt. Da- 

65 durch ist es moglich, die hydraulischen Bedingungen in der 
Waschkolonne 15 zu regulieren. Die ubrige abgezogene 
Fiussigkeit flieBt iiber eine Leitung 31 ab. 
[0043] — In Fig. 2 ist der Aufbau einer an sich bekannten hy- 
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draulischen Waschkolonne 15, wie sie in der Anlage der 
Fig. 1 eingesetzt werden kann, etwas detaillierter darge- 
stelit. Elemente und Bauteile, die bereits im Zusammenhang 
mit Fig. 1 erlautert wurden, sind mit denseLben Bezugszif- 
fern bezeichnet. Die aus dem Kristallisator iiber die Leitung 5 
13 abgezogene Kristallsuspension 32 wird mittels der 
Pumpe 14 (oder iiber hydrostatischen Druck) in die Wasch- 
kolonne 15 eingespeist. Im oberen Teil der hydraulischen 
Waschkolonne ist ein Fluidregister 33 angeordnet, das zwei 
Funktionen erfiillt: tiber Durchgangsoffhungen 34 vom 10 
oberen zum unteren Kolonnenteil wird die Suspension 32 
iiber den Querschnitt der Waschkolonne 15 verteilt. Der zu- 
sammenhangende Innenraum 35 des Ruidregisters dient als 
Sammler fur die abgeftihrten Flussigkeiten, insbesondere 
Mutterlauge und Waschflussigkeit. Dazu sind am unteren 15 
Ende des Ruidregisters 33 die bereits oben erwahnten Drai- 
nagerohre 26 angeordnet, die mit dem Innenraum 35 des 
Ruidregisters 33 verbunden sind. Die Drainagerohre 26 
weisen auf definierter Hone die Filter 27 auf, durch weiche 
die Russigkeiten aus der Waschkolonne abgefuhrt werden. 20 
[0044] Nach dem Anfahren der Waschkolonne 15 bildet . 
sich ein kompaktes Kristallbett 16 aus. Das Kristallbett wird 
durch die aus dem hydraulischen Stromungsdruckverlust 
der Mutterlauge resultierende Kraft vorbei an den Filtern 27 
in eine sogenannte Waschzone 36 unterhalb der Filter trans- 25 
portiert. Die Riickruhrung eines Teils der Mutterlauge zu- 
riick in die Kolonne mittels der Steuerpumpe 29 ermoglicht 
die Regelung dieser Transportkraft. Schwankungen des Kri- . 
stallgehalts der zugefiihrten Suspension oder Anderungen 
der KristallgroBenverteilung, die wesentlich den Stro- 30 
mungsdruckverlust beeinflussen, konnen dadurch kompen- 
siert werden. Erkennbar sind solche Schwankungen durch 
die Lage der sogenannten Aufbau- bzw. Filtrationsfront, die 
in Fig. 2 durch die strichpunktierte Linie 37 angedeutet ist. 
Die Filtrationsfront 37 zeichnet sich durch einen relativ ab- 35 
rupten Anstieg des Kristallgehalts aus und wird herkommli- 
cherweise mit Hilfe von optischen Positionsdetektoren 38 
(beispielsweise faseroptischen Remissionssonden) uber- 
wacht. Durch eine gestrichelte Linie ist angedeutet, daB eine 
Anderung der Lage der Filtrationsfront 37 zu einer Ande- 40 
rung des Steuerstroms der Pumpe 29 fuhrt. 
[0045] Am unteren Ende der Waschkolonne werden die 
Kristalle mittels des Schabers 18 vom Kristallbett 16 abge- 
tragen und in Reinproduktschmelze resuspendiert. Diese 
Suspension 39 wird in dem bereits im Zusammenhang mit 45 
Fig. 1 beschriebenen Schmelzkreislauf 19 iiber den Warme- 
ubertrager 20 gefuhrt, der die zum Schmelzen der Kristalle 
erforderliche Warme in die Suspension eintragt, Der ent- 
sprechende Warmeeintrag wird ublicherweise eben falls ge- 
regelt (vergl. Bezugsziffer 49 in Fig. 3). Typischerweise 50 
werden 60-95 Gew.-% der Schmelze als gereinigter Rein- 
produktstrom uber das Produktventil 22 aus dem Schmelz- 
kreislauf 19 abgefuhrt. Die restliche Produktschmelze ver- 
bleibt als Waschflussigkeit in der Kolonne 15 und stromt 
dort entgegen dem Kristallbett zu den Filtern 27, wodurch 55 
eine Gegenstromwasche der Kristalle erfolgt (Pfeil 25). 
[0046] Im stationaren Betrieb stellt sich auf einer definier- 
ten Hone der Waschzone 36 eine sogenannte Waschfront 
ein, die in Fig. 2 durch die strichpunkderte Linie 40 ange- 
deutet ist. Als Waschfront ist derjenige Ort in der Waschko- 60 
lonne definiert, wo die hochsten Temperatur- und Konzen- 
trationsgradienten auftreten. Auf Hohe der Waschfront fin- 
det in der das Kristallbett umgebenden Russigkeit ein Kon- 
zentrationsubergang von Mutterlaugenkonzentration (ober- 
halb der Waschfront) zu Reinschmelzekonzentration (unter- 65 
halb der Waschfront) statt. Die Temperatur des Festbetts 
oberhalb der Waschfront entspricht in etwa der Kristallisati- 
onstemperatur der Ausgangsflussigkeit, wahrend die Tern- 
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peratur des Festbetts unterhalb der Waschfront der (hohe- 
ren) Schmelztemperatur der Reinsubstanz entspricht. Im 
Bereich der Waschfront 40 kommt es daher zu einem Tem- 
peraturausgleich der kalten Kristalle mit der reinen Wasch- 
flussigkeit, bei dem die Waschflussigkeit teiiweise oder voll- 
standig rekristallisiert. Der nicht rekristallisierte Anteil der 
Waschflussigkeit geht iiber die Filter 27 verloren. Die 
Waschfront 40 muB zur Erzielung einer adaquaten Reini- 
gungswirkung in einer bestimmten Mindesthohe oberhalb 
des Schabers 18 positioniert sein. Die Position der Wasch- 
front stellt sich als dynamisches Gleichgewicht aus der mit 
dem Festbett 16 transportierten Mutterlauge und dem entge- 
genstromenden Waschflussigkeitsstrom (Pfeil 25) ein und 
wird - gemaB Stand der Technik - mittels optischer Senso- 
ren 41 und/oder Temperatursensoren 42 iiberwacht. Stellen 
die Sensoren eine Abweichung der Waschfront 40 von der 
Solihohe fest, so wird uber das Produktventil 22 der abgezo- 
gene Reinproduktstrom und damit auch die Waschflussig- 
keitsmenge entsprechend geregelt (beispielsweise bei einem' 
Absinken der Waschfront durch eine Erhohung der Wasch- 
flussigkeitsmenge). Die entsprechende Steuerung des Pro- 
duktventils 22 ist durch die gestrichelten Linien angedeutet. 
[0047] In Fig. 3 ist schlieBlich eine bevorzugte Ausfiih- 
rungsform einer erfindungsgemaBen Waschkolonne 15 dar- 
gestellt, die geeignete Mittel zur Durchfuhrung des erfin- 
dungsgemaBen Regelungsverfahrens aufweist. Der grund- 
satzliche Aufbau der Waschkolonne 15 der Fig. 3 entspricht 
weitgehend dem der in Fig. 2 dargestellten bekannten 
Waschkolonne. Die ubereinstimmenden Bauteile sind mit 
denselben Bezugsziffern versehen und werden im folgenden 
nicht oder nur kurz erlautert. Man erkennt, dass zur Detek- 
tion der Filtrationsfront 37, wie bei der herkbmmlichen 
Waschkolonne der Fig. 2 auch, optische Positionsdetektoren 
38 in der Wand der Waschkolonne angeordnet sind. Ubli- 
cherweise erfolgt die Regelung so, dass die Lage der Auf- 
bau- bzw. Filtrationsfront zwischen zwei (in den Fig. 2 und 
3 als gefullte Rechtecke dargestellten) Positionsdetektoren 
38 festgelegt wird, wahrend oberhalb und unterhalb dieser 
zur Regelung herangezogenen Detektoren aus Grunden der 
Betriebssicherheit jeweils ein weiterer (in den Zeichnungen 
als umrandetes Rechteck dargestellter) Detektor 38 ange- 
ordnet ist. Die beiden zusatzlichen Detektoren konnen bei 
auBergewohnlichen Betriebsstorungen oder bei einem Ver- 
sagen der Regelung einen Alarm auslosen und/oder die An- 
lage abschalten. Auf der Grundlage der von den Positions- 
detektoren 38 gelieferten Signale steuert eine Kontrollein- 
richtung 43 die Leistung der Pumpe 29, die einen Teil der 
iiber die Leitung 28 abgezogenen Mutterlauge mit einem 
einstellbaren Druck wieder in die Waschkolonne zuriickfbr- 
dert. 

[0048] Bei der erfindungsgemaBen Waschkolonne 15 der 
Fig. 3 sind jedoch die bei der Waschkolonne der Fig. 2 dar- 
gestellten optischen oder thermischen Positionsdetektoren 
(Bezugszififern 41, 42 in Fig. 2) zur Bestimmung der Wasch : 
front 40 nicht erforderlich. An deren Stelle tritt die erfin- 
dungsgemaB vorgeschlagene AuBenbilanzregelung der spe- 
zifischen Waschflussigkeitsmenge. Dazu wird die pro Zeit- 
einheit abgezogene Menge an Reinproduktschmelze (und 
damit gemaB der Relation W = K-P auch die Menge -an 
Waschflussigkeit) in Abhangigkeit von der uber die Zufuhr- 
leitung 13 in die Waschkolonne 15 eingeleiteten Kristall- 
menge geregelt. Zur Messung der Kristallmenge sind an der 
Zufuhrleitung 13 ein magnetisch induktiver Durchflussmes- 
ser 44 zur Messung des S us pensions volumenstroms und ein 
Online-Resonanzfrequenz-Dichtemesser 45 zur Messung 
des Kristallgehalts der Suspension angeordnet. Eine Kon- 
trolleinrichtung 46 berechnet aus den von den MeBgeraten 
44, 45-gelieferten Werten, die in einem bestimmten Zeitin- 
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tervall zugefuhrte Kristallmenge und bestimmt auf der 
Grundlage von produktspezifischen, empirisch ermittelten 
Daten den fiir eine bestimmte zu erzielende Produktreinheit 
erforderlichen SoUwert der Waschflussigkeitsmenge, In der 
Praxis wird dazu der SoUwert des aus dem Schmelzkreislauf 5 
19 abzuziehenden Reinproduktstroms bestimmt, der aber 
mil der Waschflussigkeitsmenge verknupft ist. Zur Messung 
und Steuerung des erforderlichen Reinproduktstroms sind 
an der Produktabfuhrleitung 23 ein Durchflussmesser 47 
und ein zugeordnetes Stellglied angeordnet, die den von der 10 
Kontrolleinrichtung 46 vorgegebenen SoUwert durch ent- 
sprechende EinsteUung des Produktventils 22 regeln. 
[0049] Die Verhaltnisregelung kann so ausgelegt sein, 
dass ausgehend von den empirischen Daten die erforderli- 
che Waschflussigkeitsmenge mit einem Sicherheitsfaktor, 15 
der beispielsweise 1,1 oder 1,2 betragen kann, berechnet 
wird. Bei einer solchen Regelung mit einem OberschuB an 
Waschflussigkeit Uegt die Waschfront (wie auch in Fig. 3 
angedeutet) typischerweise auf Hone der Filter 27, so daB 
gewahrleistet ist, daB eine bestimmte Produktreinheit stets 20 
- eingehalten wird. # • 

[0050] Zur Einhaltung und KontroUe der Produktreinheit 
kann man die QuaUtat des Reinprodukts aber auch kontinu- 
ierlich messen. Die Messung kann beispielsweise mitteis ei- 
nes optischen Extinktionssensors 48, der in einem geeigne- 25 
ten Spektralbereich arbeitet, direkt in der Produktleitung 
(wie in Fig. 3 gezeigt) oder einem (nicht dargesteliten) By- 
pass erfolgen. Wenn die QuaUtatsmessung in dem Schmelz- 
kreislauf 19 erfolgt, kann sie auch fur das Anfahren der 
Waschkolonne genutzt werden. 30 
[0051] In Fig. 3 ist auBerdem noch angedeutet, daB man in 
dem Schmelzkreislauf 19 ubhcherweise auch den Eintrag 
der zum Schmelzen der KristaUe erforderUchen Warme- 
menge regelt. Durch einen Temperaturregler 49 wird in der 
dargesteUten Ausfuhrungsform gewahrleistet, daB der War- 35 
meubertrager 20 gerade soviel Energie in den Kreislauf ein- 
tragt daB die Temperatur unmittelbar nach dem Warme- 
ubertrager 1 bis 5 K uber dem Reinproduktschmelzpunkt 
Uegt. 
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[0052] Acrylsaure wurde durch Gasphasenoxidation aus 
Propen und LuftsauerstofT hergesteUt und lag nach fraktio- 
nierter Kondensation des Reaktionsgases in Form einer 
acrylsaurereichen Flussigfraktion vor. Die Flussigfraktion 
enthielt 97,2Gew.-% Acrylsaure, 1,5 Gew.-% Wasser, 50 
5000 ppm Furan-2-Aldehyd (Furfural), 4000 ppm Essig- 
saure, 619 ppm Propionsaure und weitere Verunreinigun- 
gen Die Acrylsaure in diesem Feedstrom wurde in einem 
KristaUisator (Bezugsziffer 11 in Fig. 1) durch Wanneent- 
zug zur KristaUisation gebracht, wodurch eine ca. 55 
20-40 Gew.-% Acrylsaurekristalle enthaltende Suspension 
gebildet wurde. Diese Suspension wurde einer erfindungs- 
gemaBen hydrautischen Waschkolonne, wie sie in Fig. 3 un- 
ter der Bezugsziffer 15 dargesteUt ist, zugefuhrt, in der 
durch Filtration, gefolgt von einer Gegenstromwasche eine 60 
nahezu vollstandige Trennung der Kristalle von ihrer Mut- 
terlauge durchgefuhrt wurde. Die reinen AcrylsaurekristaUe 
wurden im Schmelzkreislauf 19 aufgeschmolzen. Durch 
entsprechende EinsteUung des Produktventils 22 wurde ein 
Teil der Schmelze als Waschflussigkeit fur die Gegenstrom- 65 
wasche aufgewendet und verUeB die Kolonne 15 zusammen 
mit der Mutterlauge Uber die Drainagerohre 26 und die Lei- 
tung 31. Der andere Teil der Schmelze wurde liber die Lei- 



tung 23 als Reinprodukt gewonnen. 
[0053] In Fig. 4 ist die Abreicherung A von Furan-2- Alde- 
hyd in Abhangigkeit vom Waschflussigkeitsaufwand w dar- 
gesteUt, Als Abreicherung A ist dabei das Verhaltnis der 
Konzentration von Furan-2-Aldehyd in dem dem KristaUi- 
sator zugefuhrten Feedstrom xF zur Konzentration in der 
aus dem Schmelzkreislauf 19 abgezogenen Reinprodukt- 
schmelze xPdefiniert. Der Waschflussigkeitsaufwand w ent- 
spricht der spezifischen Waschflussigkeitsmenge und ist als 
Verhaltnis von im Schmelzkreislauf 19 zuruckgefuhrter 
Waschflussigkeitsmenge W zu der der Waschkolonne zuge- 
fuhrten Kristallmenge K definiert (K-W ist dann die aus 
dem Schmelzkreislauf abgezogene Reinproduktmenge). Die 
Mengenangabe beziehen sich dabei stets auf ein bestimmtes 
ZeitintervaU. 

[0054] Die in Fig. 4 dargesteUten Ergebmsse wurden mit 
einer Waschkolonne im TechnikumsmaBstab und einer spe- 
zifischen Kristallzufuhr von 4200 kg/ (m 2 h) gewonnen. Es 
zeigt sich, daB bereits bei einem Waschaufwand w von 0,15 
eine ca. 500-fache Abreicherung von Furan-2- Aldehyd er- 
zieit wurde, die sich auch bei hoherem Waschaufwand nicht 
significant verbesserte. 

[0055] Das Diagramm der Fig. 5 zeigt die entsprechenden 
Resultate fur die Abreicherung A von Essigsaure (MeB- 
punkte in Fig. 5 durch Dreiecke dargesteUt) bzw. Propions- 
aure (MeBpunkte in Fig. 5 durch Quadrate dargesteUt) in 
Abhangigkeit vom Waschflussigkeitsaufwand w. Auch hier 
stellt man fest, daB bei einem Waschaufwand w von 0,15 die 
maximale Abreicherung im wesentiichen erreicht ist (A « 5 
fiir Essigsaure, A » 4 fur Propionsaure). 
[0056] Ausgehend von diesen Ergebnissen wurde die 
Waschkolonne ohne Uberwachung der Waschfront durch 
optische Sensoren oder Temperatursensoren betrieben. Statt 
dessen wurde die erfindungsgemaBe AuBenbilanzregelung 
der spezifischen Waschflussigkeitsmenge verwirldicht: 
Dazu wurden der zugefuhrte Suspensionsstrom und die Kri- 
staUkonzentration in der Suspension kontinuierUch gemes- 
sen und aus der daraus berechneten zugefuhrten KristaU- 
masse K die erforderUche Waschflussigkeitsmenge W durch 
Steuerung des Produktventils (22 in Fig. 3) so geregelt, daB 
w = W/K = 0,2 konstant gehalten wurde. Mit dieser Rege- 
lungsstrategie konnten auch bei Schwankungen in der zuge- 
fuhrten Suspension kontinuierUch 80% der zugefuhrten 
AcrylsaurekristaUmasse als Schmelze mit einer Reinheit 
von 99,7% abgezogen werden. 20% der zugefuhrten Kri- 
staUmasse ging als Waschflussigkeit durch die Filter verlo- 



ren. 



Patentanspriiche 

1. Verfahren zur Regelung einer Waschkolonne in ei- 
nem SchmelzkristalUsationsprozeB, bei dem man 
eine Suspension, die in einer Mutterlauge suspendierte 
Kristalle einer zu reinigenden Substanz enthalt, konti : 
nuieriich in eine Waschkolonne leitet, 
in der Waschkolonne ein KristaUbett der zu reinigen- 
den Substanz ausbildet, wobei das KristaUbett eine 
Aufbaufront aufweist, an der sich kontinuierUch Kri- 
staUe.der eingeleiteten Suspension aniagem, 
an dem der Aufbaufront gegeniiberUegenden Ende des 
Kristallbetts kontinuierUch KristaUe abtragt, die abge- 
tragenen KristaUe aufschmilzt, einen Teil der Schmelze 
als Reinproduktstrom abtuhrt und einen anderen Teil 
der Schmelze als Waschflussigkeitsstrom gegen die 
Transportrichtung der KristaUe durch das KristaUbett 
leitet 

dadurch gekennzeichnet, daB 

-man die Waschflussigkeitsmenge kontinuierUch in Ab- 
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hangigkeit von der in die Waschkolonne eingeleiteten tig 1 wird - 

^v2£f JmaB Anspruch 1, dadurch gekenn- Hierzu 3 Seite(n) Zeichnungen 

zeichnet, daB man das Kristallbett in der Waschkolonne 
als Festbett ausbildet. 5 

3. Verfahren gemaB einern der Anspriiche 1 oder 2, da- 
durch gekennzeichnet, daB man das Verhaltnis von 
Waschflussigkeitsmenge zu eingeleiteter Kristall- 
menge auf der Grundlage von empirisch fur eine be- 
stimmte Reinheit der Reinproduktschmeize ermittelten 10 
Daten regelt. 

4. Verfahren gemaB einem der Anspriiche 1 bis 3, da- 
durch gekennzeichnet, daB man die Reinheit der Rein- 
produktschmeize kontinuierlich miBt. 

5. Verfahren gemaB einem der Anspriiche 1 bis 4, da- 15 
durch gekennzeichnet, daB man die in die Waschko- 
lonne eingeleiteten Kristallmenge durch Messen des 
Massenstroms und des Kristallgehalts der eingeleitete 
Suspension bestimmt. 

6. Verfahren gemaB einem der. Anspriiche 1 bis 5, da- 20 
durch gekennzeichnet, daB man die Waschflussigkeits- 
menge durch Regeiung des Reinproduktstroms regelt. 

7. Verfahren gemaB einem der Anspriiche 1 bis 6, da- 
durch gekennzeichnet, daB das Verhaltnis von zuriick- 
geleiteter Waschflussigkeitsmenge zu eingeleiteter Kri- 25 
stallmenge im Bereich von 0 bis 0,4 und bevorzugt im 
Bereich von 0,05 bis 0,2 liegt. 

8. Vorrichtung zur Trennung von Kristallen und Mut- 
terlauge in einem SuspensionskristallisationsprozeB, 
insbesondere zur Durchfuhrung des Verfahrens nach 30 
einem der Anspriiche 1 bis 7, mit 

einer Waschkolonne (15), die wenigstens eine Zulei- 
tung (13) fur eine Kristallsuspension, Filtrationsmittei 
(26, 27) zum Abfuhren von Mutterlauge und Mittel 
(18) zum Abtragen von Kristallen aus einem Kristall- 35 
bett aufweist, 

Mitteln (20) zum Aufschmelzen der abgetragenen Kri- 
stalle, 

einer Abzugseinrichtung (22, 23) zum Abfuhren eines 
Teils der Schmeize als Reinproduktstrom, 40 
Regelungsmitteln (46, 47), die mit der Abzugseinrich- 
tung (22, 23) zur Regeiung des Reinproduktstroms zu- 
sammenwirken, - - 

dadurch gekennzeichnet, daB 

die Regelungsmittei (46, 47) mit MeBeinrichtungen 45 
(44, 45) zur Bestimmung der in die Waschkolonne (15) 
einstromende Kristallmenge derart zusammenwirken, 
daB der Reinproduktstrom in Abhangigkeit von der 
einstromenden Kristallmenge regelbar ist. 

9. Vorrichtung gemaB Anspruch 8, dadurch gekenn- 50 
zeichnet, daB die MeBeinrichtungen (44, 45) an der Zu- 
leitung (13) angeordnete Mittel (44) zur Messung des 
Suspensionsmassenstrorns und Mittel (45) zur Mes- 
sung der Dichte des Suspension aufweisen. 

10. Vorrichtung gemaB Anspruch 9, dadurch gekenn- 55 
zeichnet, daB die Regelungsmittei (46, 47) einen Ver- 
haltnisregier (46) umfassen, der aus von den Mitteln 
(44) zur Messung des Suspensionsmassenstrorns und 
den Mittel (45) zur Messung der Dichte des Suspension 
gelieferten Daten einen Sollwert fur den Reinprodukt- 60 
strom berechnet, der uber ein Steuerglied (47) einge- 
stellt wird. 

11. Vorrichtung gemaB Anspruch 10, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB die Abzugseinrichtung ein verstellbares 
Ventil (22) umfaBt, das von dem Steuerglied (47) beta- 65 
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